Badania AFM i SEM nanokrystalitow metalu (Pd, Ni)
na powierzchniach weglowych
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Nanokrystality metali sq ciekawymi obiektami ze wzgledu na stosunek ich powierzchni do objetosci (R). Taki stosunek jest inny jak dla
materiatow badanych w skali makroskopowej i stad tez biorg sie odmienne cechy materiatu zawierajgcego nanokrystality od cech obserwowanych
dla makroskopowych materiatow. Nikiel i pallad sg metalami przejsciowymi wykazujgcymi wtasciwosci katalityczne, dlatego tez ze wzgledu na to
zastosowanie istotna jest wiedza na temat wielkosci wspotczynnika R.

Wegiel w postaci nanorurek jest dobrym nosnikiem czastek katalizatora. Nanokrystality niklu lub palladu roztozone na powierzchni weglowej
mogq tworzy¢ materiat o zupetnie odmiennych cechach w stosunku do materiatow czysto weglowych czy czysto metalicznych (niklowych lub

l h).
Qa adowych) /

/ Metoda otrzymywania warstw i ich charakteryzacja \
Technologia dwu-etapowa Tabela 1. Zestawienie parametrow technicznych proceséw PVD i CVD
e NF IC., | I MPVD t d t Cv?( |
Probka / ‘ :::C: \ ‘ H000C \ chlodnica warstwy [A?lo [A]e [min] [ [mm]| [min] [mflyn?il:l]
Id -ﬁmwrmi_ ‘ - 1 2.1 1.2 8 54 30 0.1
2 2.0 1.2 10 54 30 0.1

Octan Pd lub Ni

‘ 180°C \ ‘ 650° \ N\_Probki 2.1 1.2 30 54 30 0.03
\ 2.1 1.1 10 69 50 0.02 /

Warstwy C-Pd - nanokrystality Pd w otoczeniu weglowym
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Gesto upakowane nanokrystallty Pd na catej badaneJ pOW|erzchn| Srednia

chropowatosc powierzchni - 30nm. Wysokosc wystawania ziaren ponad powierzchnie
matrycy wegloweJ - od kilku do 200nm.

Srednia chropowato$é powierzchni 80-130nm. Ziarna wystajace ponad
powierzchnie na wysokosc¢ 200-400nm i o srednicy rzedu kilkuset nm.
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B¢ Rys. 6. Obraz
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Powierzchnia probki niejednorodna Obecne drobne Z|arna Ni o
srednicy 10-30nm oraz nieliczne wieksze - srednica ~100nm. Gestosc
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WD 6.2mm

Obte nanokrystallty Wldoczna porowata matryca weglowa Zlarna o Srednicy 50

- 200nm. Warstwa popekana. Gestosc rozktadu nanokrystalitow w polu widzenia rozktadu ziaren ~40/ um2.
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Powierzchnia warstwy pofatdowana, srednia chropowatos¢ 30-80nm. Widoczne
nanokrytality Ni o Srednicach 60-100nm, wystajgace ponad powierzchnie na
wysokosc 50-120nm.

Widoczne duze nanokrystallty (~ lOOnm) oraz nleJednoroanSC| powierzchni.
Srednia chropowato$é: 90 - 200nm.
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Rys. 8. Obraz

. SEM warstwy 4:
a) pow. x2500,
b) obraz SEI,

' C) obraz LABE

WD 4.8mm

Obecne wigksze (~ 100nm) i mniejsze (1-10nm) ziarna Pd. Nanokrystality w Nieréwna pOW|erzchn|a probki. Liczne drobne nanokrytallty Ni o érednicach

otoczce weglowej o niejednorodnym, wydtuzonym ksztatcie. Powierzchnia warstwy kilkudziesieciu nm, wieksze od 100-200nm o nieregularnych ksztattach. Pod
pofatdowana i porowata (pory o srednicy od 1 - 50nm) ziarnami widoczna struktura weglowa typu pianki, pomiedzy nimi puste i
Gestosc rozktadu duzych ziaren ~20/ pm-. gtadkie przestrzenie. Bardzo duza gesto$¢ rozktadu nanokrystalitdw

/~ Whnioski I

Badania AFM i SEM warstw otrzymywanych w dwustopniowym procesie PVD/CVD pozwalajg na okreslenie rozktadu na powierzchni warstwy
nanokrystalitow metalu, ich wielkosci i budowy.
Warstwa 1 jest gesciej pokryta nanokrystalitami Pd w stosunku do warstwy 2, dla ktorej czas procesu PVD byt dtuzszy, a temperatura parowania Cg,
mniejsza. Ziarna Pd warstwy 1 sg regularnych ksztattow w pordwnaniu do tych z warstwy 2. Widoczne sg takze otoczki weglowe w przypadku obu
warstw z nanokrystalitami Pd. Dla warstw 3 i 4 stwierdzono zapoczatkowanie procesu wzrostu nanorurek weglowych. Bardziej widoczne jest to dla
warstwy 4, co moze by¢ podyktowane dtuzszym czasem trwania procesu CVD. Na warstwie 4 jest tez wiecej nanokrystalitow Ni w porownaniu do
warstwy 3. Wptyw na to mogt miec proces PVD, ktory byt krotszy dla warstwy 4. Nanokrystality niklowe obserwowane w warstwie po procesie PVD sg
czyste i nie posiadajq otoczki weglowej.

Warstwy weglowe zawierajgce Pd wykorzystywane sg np. w detektorach wodoru jako obszary adsorbujgce H,, natomiast warstwy weglowo -
niklowe - jako centra emisyjne. /

Autorzy dziekujg Panu dr Mirostawowi Koztowskiemu za wykonanie badan SEM.
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